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Resumen 
El presente trabajo versa sobre la fabricación de piezas consolidadas de hierro a partir de polvo de hierro 
puro con estructura nanocristalina obtenido mediante proceso de molienda mecánica (MM) en un molino 
de bolas planetario. Las piezas son sometidas a tratamientos térmicos posteriores a la consolidación para 
obtener una distribución bimodal de grano. Dichos compactos son caracterizados mecánicamente 
(ensayos de microtracción y microindentación) como a nivel microestructural (EBSD, MEB). Dadas las 
restricciones mecánicas de los metales nanocristalinos, la microestructura bimodal compuesta de una 
matriz de granos inferiores a los 100 nanómetros rodeando granos de tamaño superior a 1 micrómetro, 
refleja altas propiedades mecánicas como límite elástico y dureza gracias a los granos finos, y, como se 
muestra en el trabajo, se produce una mejora de la ductilidad gracias a los granos micrométricos. En el 
trabajo actual se ha analizado en profundidad los fenómenos de deformación plástica para este tipo de 
material y microestructura. 
Palabras Clave: molienda mecánica, nanocristalinidad, hierro. 
 
Abstract 
This work focuses on the manufacture of iron samples from pure iron powder with nanocrystalline 
structure obtained by mechanical milling process (MM) in a planetary ball mill. After consolidation the 
samples were subjected to thermal treatments to obtain bimodal grain size distribution. The mechanical 
properties and microstructure of the bulk specimens were characterized (microtensile tests and 
microhardness, EBSD, SEM). Given the mechanical limitations of nanocrystalline metals, the bimodal 
microstructure, reflects high mechanical properties as yield strength and hardness thanks to the fine 
grains. At the same time, an improvement in ductility is obtained thanks to the micrometric grains. In 
the present study, the plastic deformation was analyzed for this type of material after microtensile testing.  
Keywords: mechanical milling, nanocrystalline, iron. 
 
 
1. Introducción 
 
En las últimas décadas se ha estudiado la obtención de metales nanoestructurados por vía mecánica 
dado que estos materiales presentan una mejora en cuanto a propiedades mecánicas respecto a los 
metales con microestructura convencional [1, 2].  Estos materiales se pueden obtener de diferentes 
maneras, que pueden clasificarse en dos grandes grupos [3]: Consolidación de nanopartículas o 
polvos con microestructura nanocristalina obtenidos por molienda mecánica [4] y procesos de 
severa deformación plástica (SPD), de material en masa como ECAP entre otros [2]. 
 
El presente trabajo se centra en el primer método de operación, donde se consolidaron compactos 
de polvo de hierro con microestructura nanocristalina obtenida a partir de molienda mecánica 
(MM). Dicho refinamiento de grano puede llevar a incrementos en el valor de dureza de 7-10 veces 
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el valor de un hierro con microestructura convencional, mostrando un alto límite elástico por 
encima de 2,5 GPa, pero una pobre deformación plástica [5]. 
 
Con la finalidad de mejorar esta ductilidad limitada, en los últimos años se ha prestado atención a 
la obtención de microestructuras bimodales. Esta estructura consiste en una matriz de granos 
nanocristalinos que mantienen la alta dureza y límite elástico y zonas con granos mayores a una 
micra, que proporcionan una mayor deformación, al permitir el movimiento de dislocaciones en su 
interior. Esta estructura bimodal se puede obtener mediante tratamientos térmicos a partir de piezas 
consolidadas. Recientemente, aplicando técnicas de consolidación como el Spark Plasma Sintering 
(SPS)  Kubota et al [3] estudiaron la estructura bimodal en aluminio puro procesado por MM 
durante 4 y 8 horas y posteriormente sinterizado por SPS. Obtuvieron una estructura con granos 
superiores a 2-5 µm y una fracción fina con tamaño de 300 nm, a partir de un polvo de aluminio 
con tamaño de grano inicial de 38 nm.  
 
En general, el crecimiento de grano ocurre en los materiales policristalinos para disminuir la 
energía del sistema al disminuir la energía total de límite de grano [6,7]. Hay que tener en 
consideración el efecto de impurezas metálicas y los óxidos derivados, generadas durante MM, que 
pueden actuar como barrera al movimiento del límite de grano y frenar su crecimiento [7]. En el 
caso que nos ocupa, la influencia de la contaminación es pequeña. 
 
El objetivo de este trabajo es caracterizar la microestructura bimodal mediante MEB y EBSD. Esta 
técnica ha sido empleada para caracterizar metales con microestructura UFG obtenidos por severa 
deformación plástica como ECAP, o estructuras bimodales obtenidas por SPS [8,9,3], pero poco 
utilizada para muestras MM, que por lo general suelen tener tamaños de grano más pequeño y 
pueden suponer problemas para las técnicas de caracterización empleadas[10]. Se espera 
determinar, la distribución de la desorientación de los bordes de grano y analizar los efectos de la 
deformación en la matriz NC (nanocristalina) y en las zonas con granos micrométricos (CG). 
 
2. Procedimiento experimental  
 
El polvo de hierro comercialmente puro 99.9% suministrado por la empresa Hoganas se  tamizó 
para trabajar con una fracción de diámetro de partícula entre 75 y 160 µm.   El polvo se sometió a 
un proceso de molienda mecánica en un molino planetario de bolas modelo Pulverisette 5 de la 
marca Fritsch, con condiciones de molienda 160 rpm durante 17 horas bajo atmosfera controlada 
de argón. Se introdujeron 6 gramos de polvo de hierro en cada vial, con 40 bolas de acero templado 
de 10 mm de diámetro, con un ratio bolas-polvo de 27:1. Estas condiciones de molienda (dureza 
del polvo) reducen el tamaño medio de grano en el polvo por debajo de los 100 nm, determinado 
por DRX [11,12], y una contaminación del polvo pequeña, como se puede apreciar en la Tabla 1. 
 
Con este material, se fabricaron compactos por medio de un proceso de compactación en tibio, en 
una máquina de ensayos universal marca INSTRON 8501 equipada con un horno de radiación, 
obteniendo muestras cilíndricas de 10 mm de diámetro por 1 mm de espesor.  El proceso de 
consolidación comprende un primer paso de compactación en frío a 1300 MPa, seguido de la 
compactación en tibio a 500ºC y presión de 1145 MPa. 
 
 
 
 
 
Tabla 1. Contenido de impurezas en el material después de la molienda y la posterior consolidación. 
Composición % Oxígeno % Cromo % Carbono % Hierro 
Polvo Molido 0,17% 0,75% 0,02% Resto 
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Polvo sinterizado 0,18% 0,75% 0,08% Resto 
 
A fin de comparar resultados, se dejaron algunos consolidados sin tratamiento térmico (TT) 
posterior (NOTT), mientras que en otros se realizaron diferentes tratamientos térmicos: 660ºC 
(TT660), 645ºC (TT645), 640ºC (TT640) y 625ºC (TT625)  durante 30 minutos bajo atmósfera de 
argón, con el fin de mejorar el enlace metalúrgico entre partículas y fomentar el desarrollo de 
diferentes estructuras bimodales. 
 
Mediante corte por hilo, se mecanizaron probetas de microtracción, con una longitud calibrada de 
3 mm por 1 mm de grosor.  Los ensayos de microtracción se llevan a cabo en una máquina de 
microtracción marca Deben Microtest 5KN Tensile Tester, bajo las condiciones de control de 
desplazamiento de 0,2 mm/minuto.  
 
Se determinó la dureza en un microindentador Akashi, con una carga de 200 gramos. 
Posteriormente se realiza un ataque químico para observar la microestructura y determinar el 
tamaño de grano por medio de microscopia electrónica de barrido MEB y el software de análisis 
de superficies OMNIMET. Se consideró grano CG a partir de 1 micra de diámetro. 
 
Para el análisis de las estructuras bimodales, se seleccionaron muestras NOTT como material de 
referencia y muestras TT660, que fueron las que exhibieron mejor ductilidad en los ensayos de 
microtracción.  Dichas muestras se prepararon con pulido de sílice coloidal durante 1 hora y se 
analizaron mediante técnica EBSD en un microscopio electrónico de barrido con emisión de campo 
JEOL JSM 7001-F. Se analizó la longitud calibrada, así como las zonas de mordaza que no 
sufrieron deformación, con el objetivo de determinar las texturas cristalográficas, la distribución 
de la desorientación de los bordes de grano y analizar los efectos de la deformación en la matriz 
NC y en los granos CG.  Se analizó la superficie normal a la dirección de tracción.  Los resultados 
se analizaron el software Channel 5. 
 
3. resultados y discusión 
 
3.1. Caracterización estructura bimodal-tamaño de grano 
 
La figura 1 muestra las microestructuras de los diferentes consolidados obtenidos mediante MEB, 
para determinar la formación de una estructura bimodal y su correlación en los resultados obtenidos 
en los ensayos de microtracción.  En la Tabla 2 se muestra el tamaño promedio de grano para cada 
tipo de consolidado, así como el porcentaje de fase nanocrístalina (NC) y micrométrica (CG). 
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Figura 1. Micrografías MEB de las diferentes microestructuras según TT: a-NOTT, b-NOTT, c-TT625, d-
TT640, e-TT645, f-TT660. 
 
Los compactos NOTT no presentaron estructura bimodal, siendo en su totalidad granos NC. En la 
microestructura de la figura 2, perteneciente a la muestra NOTT se puede apreciar las zonas de 
unión entre diferentes partículas de polvo, así como una cierta orientación del grano en el interior 
de cada partícula original del polvo. Esta orientación se produce por la deformación de las 
partículas del polvo de hierro durante la consolidación, al tratarse de un polvo bastante blando y 
con pequeñas cantidades de carbono y oxígeno. Este fenómeno se apreció especialmente en estas 
muestras, ya que en muestras con TT el proceso de crecimiento de grano provocó un cambio en la 
orientación de los granos.  
 
        4µm f 
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Figura 2. Micrografías MEB muestra NOTT, detalle zona unión entre partículas Fe. 
 
 
Las imágenes tomadas en MEB, a 10.000X  de los compactos TT625 y TT640 no mostraron una 
estructura bimodal (figura 1-c, 1-d). 
  
Los compactos TT645 comienzan a formar una estructura bimodal, donde grupos de granos crecen 
homogéneamente, alrededor de granos NC (Figura 1-e). Para los compactos de TT660 la estructura 
bimodal es más clara con granos grandes por encima de 5 µm, rodeados de matriz de grano NC. 
 
Tabla 2. Tamaño promedio de grano  fracción NC. Porcentaje de fase NC y CG. 
Compactos Grano fino % NC % CG 
NOTT 146nm±70nm 100% 0% 
TT625 173nm±96nm 100% 0% 
TT640 202nm±126nm 100% 0% 
TT645 192nm±146nm 76,45% 23,45% 
TT660 268nm±105nm 62,9% 37,1% 
 
 
3.2. Ensayos microtracción 
 
Se realizaron ensayos de microtracción con probetas mecanizadas a partir de compactos NOTT, 
TT625, TT640, TT645 y TT660. En la figura 3 se observan las curvas tensión-deformación para 
esos ensayos y en la tabla 3 se presentan el límite elástico, alargamiento porcentual, la dureza 
Vickers y la resistencia esperada a tracción a partir de los datos de dureza (HV/3) para todos los 
tipos de consolidados ensayados.  
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Figura 3. Curvas tensión-deformación de las muestras con diferentes TT. 
 
Las muestras NOTT y TT625 no mostraron ningún indicio de ductilidad, deformando por debajo 
del 1% de deformación.  La muestra NOTT resistió sólo 400 MPa antes de fracturar de forma 
prematura. La superficie de fractura es claramente frágil. La muestra TT625, a pesar de romperse 
prematuramente, resistió por encima de 1000 MPa, valor más cercano a su resistencia esperada en 
función de su dureza (~1380 MPa). En este caso, el tratamiento térmico permite una unión 
metalúrgica más eficaz entre las partículas originales de polvo.  
 
Las probetas TT640 y TT645 llegaron a superar su límite elástico, iniciando la deformación 
plástica. Este punto es más evidente en la curva de TT645, donde la deformación llega al 1%. 
Ambas muestras llegaron a altas resistencias, 1200 MPa para TT640 y 1283 MPa para TT645, lo 
que es muy cercano a su límite elástico teórico extraído a partir de las microindentaciones 
realizados sobre los compactos (HV/3). Para TT645, la aparición de un porcentaje importante de 
zonas CG (un 23%) no ha permitido obtener deformación plástica, aunque este hecho se deba 
relacionar más con problemas en la unión entre partículas y la existencia de defectos. Finalmente, 
se aprecia una clara deformación para la muestra TT660, dando lugar a una deformación próxima 
al 10%, así como una caída de la resistencia ya esperado en base a los resultados de la dureza 
obtenida previamente. Esta pérdida de resistencia debe asociarse en primer lugar al crecimiento del 
porcentaje de la zona CG y al aumento del tamaño de grano de la zona NC, ya que se produce un 
aumento significativo desde valores de ~200 nm para TT640 y TT645 hasta los ~270 nm en el caso 
de TT660. 
 
Tabla 3. Propiedades mecánicas de los compactos de microtracción. 
Compactos Límite Elástico (MPa) HV Hv/3 A% 
NOTT 400 MPa 450 1500 MPa 0,1% 
TT625 950 MPa 415 1383,3 MPa 0,2% 
TT640 1200 MPa 390 1300 MPa 0,6% 
TT645 1275 MPa 385 1283,3 MPa 1% 
TT660 900 MPa 310 1033,3 MPa 9,2% 
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3.3. Análisis EBSD 
 
Se han realizado análisis EBSD para las muestras NOTT como muestra de referencia, en cuanto a 
microestructura inicial para todas las muestras, y análisis para las muestras TT660 que mostraron 
mayor ductilidad.  
 
En la figura 4 se muestra una imagen obtenida en una muestra sin tratamiento térmico posterior 
(NOTT), en ella se pueden distinguir dos partículas de polvo originales. Debido a que los 
compactos están fabricados con partículas de hierro molidas, donde cada partícula ha sido 
deformada de un modo totalmente diferente, existen en al material consolidado a bajas 
temperaturas diferentes poblaciones de granos, pertenecientes a diferentes partículas vecinas. 
 
 
 
Figura 4. Mapa EBSD muestra NOTT, poblaciones de granos pertenecientes a distintas partículas. 
 
En las figura 4, correspondientes al compacto NOTT, se observan una zona de granos equiaxiales 
junto a una población de granos alargados y orientados de forma vertical. Dichas zonas se han 
tomado por separado a fin de obtener datos de la distribución de desorientación de límite de grano. 
Para ambas poblaciones, la fracción recristalizada es muy similar, cercana al 14% superficial, la 
diferencia se advierte al calcular la fracción deformada donde la población de granos equiaxiales 
presenta un 10% de fracción deformada, por un 4% en la zona de granos alargados.    
 
En cuanto el análisis de desorientación de límites de grano, en ambas poblaciones la mayoría de 
granos son de ángulo alto (>15º), como muestra la figura 5.  En dichos histogramas se representa 
la curva teórica para un material recristalizado. Comparando, resulta claro que existe una población 
importante de subgranos, para la muestra NOTT y que el material no responde al patrón establecido 
para la distribución de desorientación de grano correspondiente a un material recristalizado. Este 
hecho se explica por la baja temperatura de consolidación utilizada. 
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Figura 5.Histograma distribución de la misorientación límites de grano muestra NOTT a- Granos 
estirados  b- Granos equiáxiales. 
 
Respecto a la muestra TT660, se obtuvieron distintos mapas EBSD, para analizar la estructura 
bimodal en su totalidad, tanto de la zona de mordaza (figura 6-a) como de la zona de longitud 
calibrada (figura 6-b).  También se realizó  un análisis de la fracción fina, donde se observaron 
diferentes poblaciones de granos, como en la muestra NOTT.   
 
  
 
Figura 6. a-Mapa EBSD muestra TT660.  a- Zona mordaza. b- Zona longitud calibrada. 
 
En los análisis realizados sobre la superficie normal de las probetas, se han apreciado diferencias 
claras. El aspecto de la microestructura inicial muestra un aspecto equiaxial tanto para los granos 
micrométricos como para la distribución de las zonas nanométricas. Al deformar, los granos 
grandes aparecen orientados en la dirección de la deformación (marcada mediante la flecha en la 
figura 7-b). Esta deformación de los granos micrométricos parece haber afectado a las zonas de 
grano nanométrico, ya que aunque los granos individuales no parecen haber sufrido un proceso de 
deformación tan evidente, las zonas NC en su conjunto aparecen también orientadas sobre la 
dirección de deformación.  
 
Para las muestras analizadas de TT660, los histogramas de distribución de desorientación de límite 
de grano (figura 7) muestran un mejor ajuste con los patrones de material recristalizado, sobre todo 
en las zonas con altos ángulos de desorientación. Sin embargo, siguen apareciendo una gran 
cantidad de límites de grano por debajo de 15º, que indican que el proceso de recristalización no 
ha terminado con el tratamiento térmico realizado a 660º. No se observan diferencias substanciales 
entre las dos zonas, aunque parece que la distribución de la zona deformada se acerca un poco más 
al patrón que la probeta sin deformar.  
 
5µma b 
JORNADES DE RECERCA EUETIB 2013 
ISBN: 978-84-695-9922-8                                   89 
  
 
Figura 7.Histograma distribución de la misorientación límites de grano muestra TT660 con 
miscroestructura bimodal. a- Longitud calibrada, b-Zona mordaza. 
 
4. Conclusiones  
 
-Se puede concluir que la técnica EBSD funciona correctamente para caracterizar microestructuras 
NC y UFG con granos de fracción fina inferiores a 200 nm y microestructuras bimodales. 
-Se ha comprobado mediante técnica EBSD, que la microestructura bimodal, especialmente los 
granos micrométricos, presentan una deformación preferencial en la dirección del ensayo de 
microtracción en la zona calibrada de la probeta.   
-En las muestras con estructura bimodal, obtenida a partir de tratamientos térmicos a 660ºC, se 
aprecia un aumento de un 10% de la fracción recristalizada respecto a las muestras NOTT Esto se 
corrobora con los datos de distribución de desorientación de borde de grano, donde disminuye la 
cantidad de granos con por debajo de 15º. 
-Se puede concluir que para la composición aquí obtenida y la molienda realizada, los tratamientos 
térmicos para obtención de microestructuras bimodales surten efecto principalmente a partir de 
645ºC, donde se consigue una unión entre partículas originales del polvo más efectiva, siendo 
claramente superiores los de 660ºC y que estos TT a su vez, disminuyen el límite elástico de las 
muestras, también especialmente a partir de 660ºC, debido al crecimiento de grano. 
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